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Spremljanje reakcije bakrovega(II) kinaldinata s piperidinom 
Povzetek  
Spremljala sem ponovljivost reakcij [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH s piperidinom v različnih 
reakcijskih sistemih. Produkte sem poskušala identificirati z IR-spektroskopijo in 
praškovno difrakcijo. Pri nižji temperaturi sta izkristalizirala dva produkta, 
[Cu(kinal)2(Pipe)2] in [Cu(kinal)2(Pipe)2]·2MeCN. Reakcijska zmes, ki vsebuje acetonitril, 
na sobni temperaturi spremeni barvo, iz modrozelene v rjavordečo. Barvno spremembo 
opazimo tudi v sistemu s propionitrilom, v sistemu z benzonitrilom se barva v istem 
reakcijskem času ne spremeni. Ta barvna sprememba najverjetneje pomeni redukcijo 
bakra(II) ter tudi to, da v reakcijski zmesi ne poteka le enostavna substitucija metanola s 
piperidinom, temveč tudi druge, bolj zapletene reakcije. 
 
 
 
 
 
Ključne besede: koordinacijske spojine, baker(II), kinaldinska kislina, piperidin, 
praškovna difrakcija  
  
 
 
  
  
 
 
Monitoring the reaction of copper(II) quinaldinate with piperidine 
Abstract 
Reactions of [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH with piperidine in different reaction systems were 
monitored. The products were identified by means of infrared spectroscopy and X-ray 
powder diffraction. At 4 °C, two products crystallized. Their compositions were 
[Cu(kinal)2(Pipe)2] and [Cu(kinal)2(Pipe)2]·2MeCN. The reaction mixture containing 
acetonitrile changes colour at ambient conditions. Its colour changed from blue-green to 
brown-red. Similar colour change was detected in a system with propionitrile, whereas a 
system with benzonitrile in the same reaction time retained the initial colour. This colour 
change most likely suggests reduction of copper(II) and that apart from a substitution of 
methanol with piperidine other, more complicated reactions are taking place in the reaction 
mixture. 
 
 
 
 
 
Keywords: coordination compounds, copper(II), quinaldinic acid, piperidine, X-ray 
powder diffraction   
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov 
 
Hkinal     kinaldinska kislina, C9H6NCOOH 
 
Kinal
–
     kinaldinatni ion, C9H6NCOO
–
 
 
Pipe     piperidin, C5H11N 
 
Pyro     pirolidin, C4H9N 
 
MeOH     metanol 
 
MeCN     acetonitril 
 
IR     infrardeč 
 
ATR     Attenuated total reflectance- oslabljen popoln odboj 
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1 Uvod 
1.1 Splošno o koordinacijskih spojinah 
Koordinacijske spojine vsebujejo centralni kovinski atom ali ion (M), na katerega so vezani 
oziroma koordinirani ligandi (L1, L2, L3...). Ligandi so lahko molekule ali negativno nabiti ioni. 
Centralni atom ali ion je akceptor elektronov, ligand pa donor elektronov. Poznamo enovezne, 
dvovezne in večvezne ligande. Ligande, ki se vežejo na isti kovinski atom/ion z več vezmi, 
imenujemo kelatni ligandi. Ligandi, ki se vežejo na več kovinskih ionov, pa so mostovni ligandi 
[1]. 
 
Enovezni ligandi donirajo centralnemu atomu ali ionu en sam elektronski par. Takšni ligandi so 
enostavni ioni kot npr. H
–
, F
–
, Cl
–
, O
2–, večatomni ioni kot npr. CN–, SCN–, NO3
–
, SO4
2 –
 in 
molekule kot npr. NH3, CO, C5H5N, H2O. Strukturne formule so prikazane na Sliki 1 [1]. 
 
  
Slika 1: Strukturne formule nekaterih enoveznih ligandov [1]. 
 
 
Dvovezni ligandi donirajo centralnemu atomu dva elektronska para. Ker njihova vezava spominja 
na prijem rakovih klešč, jih strokovna literatura imenuje kelatni ligandi. Znana primera kelatnih 
ligandov sta oksalatni ion in etilendiamin. Strukturni formuli sta prikazani na Sliki 2 [1]. 
 
 
Slika 2: Strukturni formuli dveh dvoveznih ligandov [1]. 
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Večvezni ligandi donirajo tri ali več elektronskih parov [1]. V analizni kemiji se pogosto 
uporablja anion etilendiamintetraocetne kisline, edta
4–, ki se na kovinski ion veže kar preko šestih 
donorskih atomov. Strukturne formule so prikazane na Sliki 3. 
 
 
Slika 3: Večvezni ligandi [1]. 
 
 
 
Slika 4: Večjedrni koordinacijski spojini [1]. 
 
 
Posebno vrsto ligandov predstavljajo nenasičene in aromatske spojine. Ti ligandi donirajo π-
vezne elektronske pare centralnemu atomu ali ionu. Takšne koordinacijske spojine so olefinske 
koordinacijske spojine, npr. K[PtCl3(C2H4)], ter »sendvič« spojine, npr. ferocen [Fe(C5H5)2] [1]. 
 
Na Sliki 4 sta prikazani strukturni formuli dvojedrnih koordinacijskih zvrsti. Ligandi, hidroksidni 
ion ali tiocianat, so vezani na dva kovinska iona in jih tako povežejo med seboj. Z mostovnimi 
ligandi lahko nastanejo tudi polimerne spojine. 
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1.2 O bakru in njegovih spojinah  
Baker je element, ki sodi v I. stransko skupino v periodnem sistemu, ker ima v s-orbitali en 
elektron. Uvrščamo ga med prehodne elemente. Označimo ga z simbolom Cu. Njegova molska 
masa znaša 63,55 g/mol. Njegovo atomsko oz. vrstno število je 29. Elektronska konfiguracija 
bakra pa je [Ar] 3d
10
4s
1
  [1]. 
 
Je kovina rdeče barve z visoko toplotno in električno prevodnostjo, ki jo uporabljamo pri izdelavi 
bakrenih žic, nakita, kuhinjskih posod, glasbenih inštrumentov itd. Ker je kemijsko in mehansko 
zelo odporen, je zelo primeren za uporabo v elektrotehniki. V metalurgiji se uporablja za zlitine 
kot so medenina (baker, cink) in bron (baker, kositer) [1]. 
 
Najpogostejši oksidacijski števili bakra v spojinah sta +1 in +2. Redkeje, samo v koordinacijskih 
spojinah, pa srečamo tudi koordinacijsko število +3. Ioni Cu2+ s konfiguracijo d9 so 
paramagnetni, ioni Cu
1+
 s konfiguracijo d
10
 pa diamagnetni. Cu
2+
 ioni izkristalizirajo iz vodnih 
raztopin kot soli ali koordinacijske spojine z značilno modro barvo. Bakrovi(I) ioni pa v vodnih 
raztopinah disproporcionirajo v bakrove(II) spojine ter elementarni baker [1]. 
 
2𝐶𝑢+(𝑎𝑞)   →   𝐶𝑢2+(𝑎𝑞)  +   𝐶𝑢(𝑠)  
 
Na bakru se v prisotnosti kisika čez čas pojavi plast rdečega bakrovega(I) oksida (Cu2O). Ta ščiti 
površino pred nadaljnjo oksidacijo. Pri izpostavljnosti večjim koncentracijam žveplovega ali 
ogljikovega dioksida, pa se pojavi na površini bakra plast zelenega bakrovega(II) karbonata oz. 
bakrovega(II) sulfata(IV) [1]. 
 
Najznačilnejše bakrove(II) binarne spojine so:  
 bakrov(II) oksid, CuO 
 bakrovi(II) halogenidi, CuX2  in njihovi hidrati CuX2·xH2O (X= F, Cl, Br) 
 
Najznačilnejše bakrove(I) binarne spojine so: 
 bakrov(I) oksid, Cu2O 
 bakrov(I) sulfid, Cu2S 
 bakrov(I) cianid, CuCN 
 bakrovi(I) halogenidi, CuX (X= Cl, Br, I) 
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1.3 O praškovni difrakciji 
Rentgenska praškovna difrakcija je ena od pomembnejših analiznih tehnik, ki se uporablja za 
karakterizacijo kristaliničnih snovi. Temelji na interakciji rentgenskih žarkov s periodično 
urejenimi atomi v kristalinični snovi in sipanju ter interferenci rentgenskih žarkov na kristalinični 
snovi. Pri tej tehniki uporabljamo rentgenske žarke z valovno dolžino od 0,05 do 500 Å. 
Rentgenski žarki se uklanjajo na kristalnih ravninah. Veljati mora Braggov zakon: 
 
𝑛 ∙ 𝜆 =  2𝑑 ∙ 𝑠𝑖𝑛𝜃 
 
kjer je 𝑛 naravno število (1, 2, 3, ...), 𝜆 valovna dolžina rentgenskih žarkov, 𝑑 razdalja med 
ravninami v kristalni mreži ter 𝜃 uklonski kot [2]. 
 
Rezultat eksperimenta je rentgenski praškovni posnetek. Že iz oblike posnetka je razvidno ali je 
snov amorfna, delno kristalinična ali kristalinična. Pri amorfnih snoveh so gradniki razporejeni 
neurejeno, pri kristalih pa je značilna pravilna in periodična razporeditev gradnikov. Vrhovi so 
pri amorfnih snoveh široki in nejasni, pri kristaliničnih pa ostri. Posnetek prikazuje intenziteto 
rentgenske svetlobe v odvisnosti od uklonjenega kota. Na podlagi rentgenskega praškovnega 
posnetka analiziramo velikost delcev, deformacije v kristalih, vrsto materiala, spremembe v 
elementni sestavi izomorfnih spojin, kristaliničnost in fazno čistost spojine. Te lastnosti 
razberemo iz intenzitete in položaja maksimumov ter oblike uklonskih maksimumov na 
posnetku. Za analizo zadošča že nekaj miligramov kristalinične snovi [2]. 
 
1.4 Infrardeča spektroskopija 
Infrardeča spektroskopija je absorpcijska spektroskopija, kjer se spremlja absorpcija svetlobe v 
vzorcu v odvisnosti od valovne dolžine. Pri infrardeči spektroskopiji gre za interakcijo snovi z 
elektromagnetnim valovanjem z valovnimi števili od 4000 do 400 cm–1. Frekvence tega dela 
elektromagnetnega valovanja (tj. spektra) sovpadajo s frekvencami lastnih nihanj v molekulah ali 
večatomskih ionih [2]. 
 
Molekule, atomi ali ioni v vzorcu absorbirajo elektromagnetno valovanje karakterističnih 
valovnih dolžin, pri čemer preidejo v višji energetski nivo. Del energije svetlobe se delno prenese 
na molekule, atome oz. ione in pri tem pride do zmanjšanja intenzitete svetlobe (molekule 
absorbirajo svetlobo). Infrardeči spekter snovi predstavlja odvisnost absorbance ali transmitance 
na ordinatni osi od energije valovanja na abscisni osi [2]. 
 
 
 5 
 
Tabela 1: Območja infrardečih spektrov [2]. 
Območje 𝝀 / nm Valovno št./ cm–1 ν / Hz · 1011 
Bližnje 780–2500 12800–4000 3800–1200 
Srednje 2500–50000 4000–200 1200–60 
Daljno 50000–106 200–10 60–3 
 
 
Tabela 2: Območja valovnih števil valenčnih nihanj [2]. 
F–H O–H N–H C–H S–H P–H Si–H 
4100 cm
–1  
 3500 cm
–1 
3400 cm
–1 
2900 cm
–1
 2600 cm
–1
  2300 cm
–1
 2150 cm
–1 
Cl–H Br–H I–H C≡N C=N C–N C≡C 
3000 cm
–1 
2650 cm
–1
 2300 cm
–1 
2050 cm
–1 
1650 cm
–1
 1100 cm
–1
 2200 cm
–1
 
C=C C–C C=O C–O C–Cl M–F 
1650 cm
–1
 1000 cm
–1
 1700 cm
–1
 1100 cm
–1
 750 cm
–1
 400–700 cm–1 
 
 
Število lastnih nihanj v delcih izračunamo z enačbama: 
 
š𝑡𝑒𝑣𝑖𝑙𝑜 𝑙𝑎𝑠𝑡𝑛𝑖ℎ 𝑛𝑖ℎ𝑎𝑛𝑗 = 3𝑁 − 6 
š𝑡𝑒𝑣𝑖𝑙𝑜 𝑙𝑎𝑠𝑡𝑛𝑖ℎ 𝑛𝑖ℎ𝑎𝑛𝑗 = 3𝑁 − 5 
 
kjer je N število atomov v molekuli ali ionu. Druga enačba velja za linearne delce. 
 
Tabela 3: Območja valovnih števil upogibnih nihanj [2]. 
C–H 1375–1450 cm–1 
O–H (H2O) 1600–1630 cm
–1 
O–H (R–OH) 1260–1420 cm–1 
N–H 1500–1650, 1150–1330 cm–1 
M–F 200–400 cm–1 
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Slika 5: Infrardeči spekter kinaldinske kisline. 
 
 
Infrardeči spekter kinaldinske kisline ni enostaven. Večina absorpcijskih trakov v območju od 
1500 do 400 cm
–1
 izvira v različnih nihanjih aromatskih obročev. Da gre za spojino s karboksilno 
skupino potrjuje širok trak pri približno 3000 cm–1, ki izvira v vzdolžnem nihanju vezi O–H ter 
trakova pri približno 1700 in 1400 cm–1, ki izvirata v vzdolžnih nihanjih vezi C–O. 
 
 D:\FT-IR\Nina\kinaldinska kislina.0          kinaldinska kislina          kinaldinska kislina 2.11.2018
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Slika 6: Infrardeči spekter piperidina. 
 
 
V spektru piperidina odčitamo le najznačilnejše trakove:  
a) širok trak pri 3276 cm–1, ki izvira v vzdolžnem nihanju vezi N–H, 
b) skupina zelo močnih trakov v območju od 2927 do 2733 cm–1, ki izvirajo v vzdolžnih 
nihanjih vezi C–H iz metilenskih skupin.  
Prisotnost metilenskih skupin potrjuje tudi trak pri 1442 cm
–1
. 
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2 Namen diplomskega dela 
V našem laboratoriju pripravljamo mešane koordinacijske spojine bakra(II) s kinaldinatnim 
ionom in različnimi ligandi. Kot izhodno spojino uporabljamo [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH [3]. 
V tej koordinacijski spojini sta na bakrov(II) ion vezana dva kinaldinatna iona ter molekula 
metanola. Kinaldinatni ion je vezan dvovezno kelatno preko dušikovega atoma in enega od 
karboksilatnih kisikovih atomov. Način je prikazan na Shemi 1. 
 
 
Cu
O
O
N
 
Shema 1: Vezava kinaldinatnega iona v izhodni bakrovi(II) spojini. 
 
 
Takšna vezava je močna. V prisotnosti prebitne količine sekundarnega liganda L lahko v ugodnih 
pogojih poteče menjava metanola s tem ligandom. Če se to zgodi, nastane nova koordinacijska 
spojina s sestavo [Cu(kinal)2L2]. 
 
 [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH   +   2 L   →    trans-[Cu(kinal)2L2]   +   2 MeOH 
 
Iz raztopin običajno izkristalizira geometrijski izomer s trans razporeditvijo ligandov L.  
To je bilo opaženo tudi pri reakciji s sekundarnim cikličnim aminom, piperidinom [4]. 
 
[Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH   +   2 Pipe   →    trans-[Cu(kinal)2(Pipe)2]   +   2 MeOH 
 
 
N
H
 
Shema 2: Strukturna formula piperidina (Pipe). 
 
 
Kljub navidezni enostavnosti sistema so se do sedaj izvedene reakcije pokazale kot zelo 
neponovljive. Opaženo je bilo, da se včasih spremeni barva reakcijske zmesi iz modrozelene v 
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rdečerjavo. Pri ponavljanju iste reakcije, se je včasih izločilo več, včasih manj koordinacijske 
spojine bakra(II) s kinaldinatom in piperidinom. Tudi infrardeči spektri produktov niso bili 
povsem enaki. Opaženo je bilo tudi, da iz raztopin izkristalizirajo kristali različnih oblik in z 
različno obstojnostjo izven matične lužine. Z rentgensko strukturno analizo monokristalov sta bili 
določeni sestavi dveh kristaliničnih produktov, trans-[Cu(kinal)2(Pipe)2] in  
trans-[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2MeCN [5].     
 
Namen mojega diplomskega dela je bil sistematično preveriti ponovljivost reakcij v acetonitrilu. 
Reakcije v tem topilu sem zato izvedla v dveh paralelkah. Identiteto produktov sem preverjala z 
infrardečo spektroskopijo in praškovno difrakcijo. Drugi sklop izvedenih reakcij pa je povezan z 
barvnimi spremembami v reakcijski zmesi. Z menjavo topilnega sistema, tj. namesto acetonitrila 
sem uporabila propionitril ali benzonitril, ter z menjavo aminskega liganda, tj. namesto piperidina 
sem uporabila pirolidin, smo želeli preveriti vpliv topila in amina na redukcijo bakra(II) v 
opisanih reakcijskih sistemih . 
 
 
CH3 C N N
CH3
CH2C
N
acetonitril                                                 propionitril           benzonitril     
 
Shema 3: Strukturne formule uporabljenih nitrilov. 
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3 Eksperimentalni del 
3.1 Infrardeča spektroskopija 
Infrardeče spektre sem posnela z inštrumentom BRUKER ALPHA II FTIR v tehniki ATR. 
Predhodna obdelava vzorcev ni bila potrebna. Spektri z ločljivostjo 4 cm–1 so bili posneti v 
območju 4000–400 cm–1. Za snemanje IR spektra zadošča nekaj mg vzorca.  
V diplomsko delo sem vključila spektre vseh produktov.  
 
3.2 Rentgenska praškovna difrakcija 
Praškovni difraktogrami vzorcev so biti posneti na PANalytical X’Pert PRO MD difraktometru z 
bakrovo radiacijo (Cu-Kα, λ = 1.5406 Å). Za snemanje rentgenskega praškovnega posnetka 
zadošča nekaj mg vzorca, vendar več kot pri infrardeči spektroskopiji. 
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3.3 Uporabljene kemikalije 
 
Tabela 4: Podatki o kemikalijah. 
Kemikalija  Čistost  
Molska masa [g/mol], 
ρ [g/cm3] 
 
 
Cu2(CH3COO)4·2H2O  ≥ 99,0 %  M = 399,30 g/mol  
kinaldinska kislina  98,0 %  M = 173,17 g/mol  
metanol  ≥ 99,9 %  M = 32,04 g/mol,   
 
 
 
acetonitril  99,8 %  
 
M = 41,05 g/mol, 
 
 
propionitril  99,0 %  
 
M = 55,08 g/mol, 
 
 
benzonitril  ≥ 99,0 %  
 
M = 103,12 g/mol, 
 
 
piperidin  ≥ 99,5 %  
M = 85,15 g/mol, 
ρ =  0,862 g/cm3  
(pri 20 °C) 
 
pirolidin  ≥ 99,0 %  
M = 71,12 g/mol, 
ρ =  0,852 g/cm3  
(pri 25 °C) 
 
Vse kemikalije so bile kupljene pri Sigma Aldrich. 
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3.4 Priprava izhodne spojine [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH 
Izhodno spojino sem pripravila po postopku, ki je opisan v več diplomskih delih [6]. 
 
V teflonsko posodico sem najprej dala bakrov(II) acetat hidrat (100 mg; 0,5 mmol) in nato še 
kinaldinsko kislino (172 mg; 1 mmol). Z desetmililitrsko merilno pipeto sem odmerila metanol in 
ga dodala v teflonsko posodico. Skupen dodatek metanola je bil 15 mL. Teflonsko posodico sem 
zaprla s pokrovčkom in jo vstavila v jeklen avtoklav. Avtoklav sem zaprla z jeklenim pokrovom 
na navoj. Avtoklav sem 24 ur segrevala v sušilniku pri temperaturi 105 °C. Nato sem sušilnik 
ugasnila in počakala, da se je avtoklav počasi ohladil na sobno temperaturo. Izločene kristale, 
turkizno modre barve, sem odfiltrirala. Produkt je bil [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH. Masa 
produkta iz šestih teflonskih lončkov je bila 1251 mg (2,6 mmol). Izkoristek reakcije: 88%. 
Produkt ni obstojen. Sčasoma se pretvori v [Cu(kinal)2(H2O)] [6, 7]. 
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4 Rezultati in diskusija 
4.1 O izhodni spojini [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH 
 
 
Slika 7: Infrardeči spekter izhodne spojine [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH. 
 
 
Iz infrardečega spektra je mogoče razbrati, da izhodna spojina vsebuje še vedno nekaj 
neobstojnega kompleksa z metanolom (absorpcijski trak pri 1026 cm
–1
). Primerjava 
difraktogramov (Slika 8) pa nedvoumno potrdi, da je izhodna spojina zmes kompleksa z 
metanolom in z vodo. 
  
 D:\FT-IR\Cu, izhodna.0          Cu, izhodna          green solid 14.3.2019
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Slika 8: Primerjava izmerjenega difraktograma izhodne spojine z [Cu(kinal)2(H2O)] in [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH. 
 
 
  
Position [°2θ] (Copper (Cu))
5 10 15 20 25 30
Counts
0
2000
4000
0
2000
4000
6000
0
20000
40000
 Cu(kinal)2H2O
 Cu(kinal)2MeOH
 izhodna spojina
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4.2 Identifikacija produktov s praškovno difrakcijo 
Iz reakcijskega sistema acetonitrila, piperidina in bakrove izhodne spojine so bili do sedaj 
izolirani trije kristalinični produkti: [Cu(kinal)2(Pipe)2], [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN in organska 
spojina z zelo zapleteno sestavo [5].  
Strukturna formula organske spojine je narisana na Shemi 4. Njeno ime je  
6,13-di(piperidin-1-il)dodekahidro-2H,6H-7,14-metanodipirido[1,2-a:1',2'-e][1,5]diazocin. 
Zaradi enostavnosti bomo spojino imenovali kar organski produkt.  
 
 
N
N
N
N
 
Shema 4: Strukturna formula organskega produkta. 
 
  
Iz analognega reakcijskega sistema s propionitrilom je izkristalizirala spojina s sestavo 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CH2CN [5]. 
 
Za spojine [Cu(kinal)2(Pipe)2], [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN, organski produkt, 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CH2CN, [Cu(kinal)2(H2O)] in [Cu(kinal)2(MeOH)]·MeOH smo 
izračunali praškovne difraktograme in jih primerjali z izmerjenimi difraktogrami naših vzorcev. 
Med posnetimi difraktogrami naših produktov je mogoče prepoznati pet različnih motivov. 
Motive smo poimenovali z grškimi črkami: alfa, beta, gama, delta in epsilon.  
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Slika 9: Primerjava različnih motivov. 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 15 20 25 30
Counts
0
20000
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0
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0
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 beta
 gama
 delta
 epsilon
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Slika 10: Difraktogram tip alfa. 
 
 
Slika 11: Difraktogram tip beta. 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 15 20 25 30
Counts
0
10000
20000
 alfa
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 15 20 25 30
Counts
0
10000
20000
30000
 beta
 20 
 
 
Slika 12: Difraktogram tip gama. 
 
  
Slika 13: Difraktogram tip delta. 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 15 20 25 30
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Slika 14: Difraktogram tip epsilon.  
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 15 20 25 30
Counts
0
20000
40000
 epsilon
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Slika 15: Primerjava difraktograma alfa z izračunanimi difraktogrami že znanih spojin. 
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Slika 16: Primerjava difraktograma beta z izračunanimi difraktogrami že znanih spojin. 
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Slika 17: Primerjava difraktograma gama z izračunanimi difraktogrami že znanih spojin. 
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Slika 18: Primerjava difraktograma delta z izračunanimi difraktogrami že znanih spojin. 
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Slika 19: Primerjava difraktograma epsilon z izračunanimi difraktogrami že znanih spojin. 
Position [°2θ] (Copper (Cu))
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Tabela 5: Identifikacija produktov s praškovno difrakcijo. 
Motiv Ugotovitve o ujemanju difraktogramov 
alfa Ujema se z difraktogramom [Cu(kinal)2(Pipe)2]. 
beta 
Večina črt se prekriva z [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN. 
Ostanejo še neasignirane črte. 
gama Ne ujema se z nobenim od izračunanih difraktogramov. 
delta 
Večina črt se prekriva z [Cu(kinal)2(Pipe)2]. Ostanejo še 
neasignirane črte. 
epsilon Ujema se z difraktogramom [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CH2CN. 
     
 
 
Tabela 6: Različni motivi praškovnih difraktogramov. 
Motiv Oznaka produkta
#
 
alfa 1A, 1B_a 
beta 1A_a, 1B_b, 2A_a, 2B_a, 3A, 4A_1, 4A_1_a 
gama 1B 
delta 3B 
epsilon 5A 
 
#
Oznake so razložene pri opisih reakcij v poglavju 4.3.   
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4.3 Opisi reakcijskih zmesi in identifikacija produktov 
4.3.1 Reakcije s piperidinom 
4.3.1.1 Splošno o reakcijah s piperidinom 
Vse reakcije sem izvedla na enak način. Topilo, tj. enega od nitrilov, sem odmerila z merilnim 
valjem in ga vlila v manjšo erlenmajerico. S petmililitrsko pipeto sem odmerila piperidin ter ga 
dodala topilu v erlenmajerici. Nato sem dodala še izhodno spojino. Masa izhodne spojine je bila 
običajno 100 mg. Ker je izhodna spojina zmes dveh kompleksov, množine bakra ne poznam. V 
erlenmajerico sem dodala magnetno mešalo in jo zaprla. Reakcijsko zmes sem mešala pri sobni 
temperaturi 1 uro, 3 ure ali 4 dni. Reakcijske zmesi sem opazovala in opažanja zabeležila. 
Nekatere od reakcij sem izvedla v dveh paralelkah. Paralelni izvedbi sem označila s črkama A in 
B. 
 
4.3.1.2 Podrobnosti o reakcijah s piperidinom 
 
Tabela 7: Oznake reakcijskih zmesi. 
Oznaka Čas mešanja 
1A, 1B 1 ura 
2A, 2B 3 ure 
3A, 3B 4 dni 
     
 
Tabela 8: Oznake modificiranih reakcijskih zmesi. 
Oznaka Čas mešanja Modifikacija 
4A_1 4 dni več izhodne spojine, 150 mg namesto 100 mg 
6A 3 dni več izhodne spojine, 125 mg namesto 100 mg 
     
 
4.3.1.3 Opisi posameznih reakcij  
4.3.1.3.1 Reakcija 1A 
Po eni uri mešanja pri sobni temperaturi je bila v reakcijski zmesi neraztopljena kristalinična 
snov modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 19 mg. 
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Produkt sem označila 1A. Filtrat, zelene barve, sem postavila v hladilnik. Po dveh dneh sem 
odfiltrirala modre kristale, paličaste oblike. Njihova masa je bila 69 mg. Produkt sem označila 
1A_a. Preostali filtrat, zelene barve in z močnim vonjem po amoniaku, sem postavila nazaj v 
hladilnik.  
 
Reakcija 1B 
Po eni uri mešanja pri sobni temperaturi je bila v reakcijski zmesi neraztopljena kristalinična 
snov modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 8 mg. 
Produkt sem označila 1B. Filtrat, zelene barve, sem postavila v hladilnik. Po dveh dneh sem 
odfiltrirala modre kristale, paličaste oblike. Njihova masa je bila 22 mg. Produkt sem označila 
1B_a. Preostali filtrat, zelene barve, sem postavila nazaj v hladilnik. Po štirih dneh sem 
odfiltrirala modrozelen kristaliničen produkt. Njegova masa je bila 23 mg, označila pa sem ga 
1B_b. 
 
Slika 20: Infrardeči spekter produkta reakcije 1A. 
 
 
 D:\FT-IR\1A.0          1A          Cu + piperidin (ACN, 1 ura) 12.3.2019
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Slika 21: Infrardeči spekter produkta reakcije 1A_a (kristali iz filtrata). 
 
 
Slika 22: Infrardeči spekter produkta reakcije 1B. 
 D:\FT-IR\1A_a.0          1A_a          Cu + piperidin (ACN, 1 ura), kristali iz filtrata 14.3.2019
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 D:\FT-IR\1B.0          1B          Cu + piperidin (ACN, 1 ura) 12.3.2019
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Slika 23: Infrardeči spekter produkta reakcije 1B_a (kristali iz filtrata). 
 
 
Slika 24: Infrardeči spekter produkta reakcije 1B_b (kristali iz filtrata).
 D:\FT-IR\1B_a.0          1B_a          Cu + piperidin (ACN, 1 ura), kristali iz filtrata 14.3.2019
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 D:\FT-IR\1B_b.0          1B_b          Cu + piperidin (ACN, 1 ura), kristali iz 2. filtrata 18.3.2019
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Slika 25: Primerjava difraktogramov produktov 1A in 1B. 
 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 15 20 25 30
Counts
0
10000
20000
0
2000
4000
6000
 1A
 1B
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Tabela 9: Praškovni difraktogrami produktov reakcij 1A in 1B. 
Oznaka Tip difraktograma Identifikacija produkta 
1A alfa [Cu(kinal)2(Pipe)2] 
1A_a beta [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN in še nekaj 
1B gama neznana spojina 
1B_a alfa [Cu(kinal)2(Pipe)2] 
1B_b beta [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN in še nekaj 
     
 
Obnašanje paralelk je različno. Ločita se že v prvem izoliranem trdnem produktu. V eni od 
paralelk je to [Cu(kinal)2(Pipe)2], v drugi pa nekaj neznanega. Vemo, da neznana snov ni 
nezreagirana izhodna spojina. Njen infrardeči spekter namreč potrdi vsebnost piperidina. Ena od 
verjetnih možnosti je, da bi to lahko bila koordinacijska zvrst, v kateri je na bakrov(II) ion vezana 
le ena molekula piperidina, [Cu(kinal)2(Pipe)]. Neznano spojino izoliramo le pri krajših 
reakcijskih časih. Ob daljšem reakcijskem času zreagira pri sobni temperaturi dalje tj. v 
[Cu(kinal)2(Pipe)2], ki se izloči iz filtratov pri nižji temperaturi brez ali s solvatnim acetonitrilom. 
V enem od filtratov, ki je bil shranjen nekaj dni v hladilniku, zaznamo močan vonj po amoniaku. 
Tega vonja ob začetku reakcije ni bilo. Mase produktov, ki jih izoliramo iz filtratov, so različne. 
 
4.3.1.3.2 Reakcija 2A 
Po treh urah mešanja pri sobni temperaturi je bila v reakcijski zmesi neraztopljena kristalinična 
snov modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 3 mg. 
Produkt sem označila 2A. Filtrat, zelene barve, sem postavila v hladilnik. Po dveh dneh sem 
odfiltrirala modre kristale, paličaste oblike. Njihova masa je bila 64 mg. Produkt sem označila 
2A_a. Preostali filtrat sem postavila nazaj v hladilnik.  
 
Reakcija 2B 
Po treh urah mešanja pri sobni temperaturi je bila v reakcijski zmesi neraztopljena kristalinična 
snov modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 1 mg. 
Produkt sem označila 2B. Filtrat, zelene barve, sem postavila v hladilnik. Po dveh dneh sem 
odfiltrirala modre kristale, paličaste oblike. Njihova masa je bila 79 mg. Produkt sem označila 
2B_a. Preostali filtrat, zelene barve in z močnim vonjem po amoniaku, sem postavila nazaj v 
hladilnik.  
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Slika 26: Infrardeči spekter produkta reakcije 2A. 
 
 
Slika 27: Infrardeči spekter produkta reakcije 2A_a (kristali iz filtrata). 
 D:\FT-IR\2A.0          2A          Cu + piperidin (ACN, 3 ure) 14.3.2019
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 D:\FT-IR\2A_a.0          2A_a          Cu + piperidin (ACN, 3 ure), kristali iz filtrata 18.3.2019
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Slika 28: Infrardeči spekter produkta reakcije 2B. 
 
 
Slika 29: Infrardeči spekter produkta reakcije 2B_a (kristali iz filtrata). 
 D:\FT-IR\2B.0          2B          Cu + piperidin (ACN, 3 ure) 14.3.2019
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 D:\FT-IR\2B_a.0          2B_a          Cu + piperidin (ACN, 3 ure), kristali iz filtrata 18.3.2019
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Tabela 10: Praškovni difraktogrami produktov reakcij 2A in 2B. 
Oznaka Tip difraktograma Identifikacija 
2A spojine ni bilo dovolj – 
2A_a beta 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN in še 
nekaj 
2B spojine ni bilo dovolj – 
2B_a beta 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN in še 
nekaj 
     
 
Obnašanje paralelk je bolj podobno. V obeh po treh urah mešanja na sobni temperaturi preostane 
še nekaj malega neraztopljene trdne snovi. Količina trdne snovi je dovoljšnja le za identifikacijo s 
pomočjo infrardeče spektroskopije. Na osnovi primerjave infrardečih spektrov sklepamo, da je 
neraztopljena trdna snov enaka produktu, ki se kasneje izloči iz filtratov, torej 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN. Večina produkta se izloči ob ohlajanju filtratov. Količini produktov 
v obeh paralelkah sta primerljivi, enaka sta njuna difraktograma kot tudi infrardeča spektra. 
Pomembna razlika med obema paralelkama je, da je v eni od njih mogoče zaznati močan vonj po 
amoniaku, v drugi pa ne.  
 
4.3.1.3.3 Reakcija 3A 
Po štirih dneh mešanja pri sobni temperaturi v reakcijski zmesi ni neraztopljene trdne snovi, 
raztopina pa je intenzivne rjavordeče barve. Erlenmajerico sem postavila preko noči v hladilnik. 
Izločila se je kristalinična snov, modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. 
Njena masa je bila 72 mg. Produkt sem označila 3A. Filtrat, olivno zelene barve, sem postavila v 
hladilnik. Po dveh dneh sem odfiltrirala svetlo zelene kristale, paličaste oblike. Njihova masa je 
bila 1 mg. Produkt sem označila 3A_a. Preostali filtrat, olivno zelene barve sem postavila nazaj v 
hladilnik.  
 
Reakcija 3B 
Po štirih dneh mešanja pri sobni temperaturi v reakcijski zmesi ni neraztopljene trdne snovi, 
raztopina pa je intenzivne rjavordeče barve. Erlenmajerico sem postavila preko noči v hladilnik. 
Izločila se je kristalinična snov, modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. 
Njena masa je bila 41 mg. Produkt sem označila 3B. Filtrat, zelene barve, sem postavila v 
hladilnik. Po dveh dneh sem odfiltrirala svetlo zelene kristale, paličaste oblike. Njihova masa je 
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bila 44 mg. Produkt sem označila 3B_a. Preostali filtrat, olivno zelene barve in z močnim vonjem 
po amoniaku, sem postavila nazaj v hladilnik.  
 
Slika 30: Infrardeči spekter produkta reakcije 3A. 
 
 D:\FT-IR\3A.0          3A          Cu + piperidin (ACN, 4 dni) 22.3.2019
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Slika 31: Infrardeči spekter produkta reakcije 3A_a (kristali iz filtrata). 
 
 
Slika 32: Infrardeči spekter produkta reakcije 3B. 
 D:\FT-IR\3A_a.0          3A_a          Cu + piperidin (ACN, 4 dni), kristali iz filtrata 22.3.2019
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 D:\FT-IR\3B.0          3B          Cu + piperidin (ACN, 4 dni) 22.3.2019
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Slika 33: Infrardeči spekter produkta reakcije 3B_a (kristali iz filtrata). 
 D:\FT-IR\3B_a.0          3B_a          Cu + piperidin (ACN, 4 dni), kristali iz filtrata 22.3.2019
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Slika 34: Primerjava difraktogramov produktov 3A in 3B. 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 15 20 25 30
Counts
0
5000
10000
15000
0
2000
4000
6000
8000
 3A
 3B
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Tabela 11: Praškovni difraktogrami produktov reakcij 3A in 3B. 
Oznaka Tip difraktograma Identifikacija 
3A beta 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN in še 
nekaj 
3B delta [Cu(kinal)2(Pipe)2] in še nekaj 
     
 
Po štiridnevnem mešanju pri sobni temperaturi je obnašanje paralelk navidezno enako. Obe 
reakcijski zmesi sta spremenili barvo iz zelene v intenzivno rjavordečo. V nobeni od paralelk ni 
neraztopljene trdne snovi. Sprememba barve najverjetneje pomeni, da se je baker(II) reduciral. 
Če rjavordečo reakcijsko zmes izpostavimo zračni atmosferi, se barva v trenutku spremeni v 
zeleno. Slednje pomeni, da je potekla oksidacija reduciranih zvrsti z bakrom s kisikom do 
bakra(II). Rjavordeči raztopini smo postavili v hladilnik. Produkt se iz raztopin ne izloči, dokler 
se ne spremeni barva raztopine. Ko se raztopina obarva nazaj v zeleno, v eni paralelki že po nekaj 
urah, v drugi po enem dnevu, se izloči tudi modrozelena kristalinična trdna snov. Infrardeča 
spektra produktov, izoliranih iz filtratov, sta skoraj enaka. V obeh filtratih smo zaznali močan 
vonj po amoniaku. Produkta, ki daje raztopini rjavordečo barvo tj. reduciranega bakrovega 
kompleksa, nismo izolirali.   
 
4.3.1.3.4 Reakcija 4A_1 
Po štirih dneh mešanja pri sobni temperaturi je bila v reakcijski zmesi neraztopljena kristalinična 
snov modrozelene barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 54 
mg. Produkt sem označila 4A_1. Filtrat, temno zelene barve, sem postavila v hladilnik. Po dveh 
dneh sem odfiltrirala modre kristale, paličaste oblike. Njihova masa je bila 41 mg. Produkt sem 
označila 4A_1a. Preostali filtrat, olivno zelene barve in z močnim vonjem po amoniaku, sem 
postavila nazaj v hladilnik. Po petih dneh sem odfiltrirala modrozelene kristale. Njihova masa je 
bila 18 mg. Produkt sem označila 4A_1b. 
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Slika 35: Infrardeči spekter produkta reakcije 4A_1. 
 
 
Slika 36: Infrardeči spekter produkta reakcije 4A_1a (kristali iz filtrata). 
 D:\FT-IR\4A_1.0          4A_1          Cu + piperidin (ACN, 4 dni) 26.3.2019
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 D:\FT-IR\4A_1a.0          4A_1a          Cu + piperidin (ACN, 4 dni), kristali 10.4.2019
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Slika 37: Infrardeči spekter produkta reakcije 4A_1b (kristali iz filtrata). 
 
 
Tabela 12: Praškovni difraktogrami produktov reakcij 4A_1. 
Oznaka Tip difraktograma Identifikacija 
4A_1 beta 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN in še 
nekaj 
4A_1a beta 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN in še 
nekaj 
     
 
Zato, da bi se iz reakcijske zmesi izločila reducirana oblika bakra, smo množino bakrove(II) 
izhodne spojine povečali za 50%. Ob štiridnevnem mešanju na sobni temperaturi je reakcijska 
zmes ponovno spremenila barvo v rjavordečo. Ni šlo več za raztopino, temveč za suspenzijo z 
neraztopljeno trdno snovjo. Ob filtraciji le-te je reakcijska zmes spremenila barvo v zeleno. 
Zaznali smo tudi močan vonj po amoniaku. Iz infrardečega spektra in praškovnega difraktograma 
izolirane trdne spojine lahko razberemo, da gre za [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN s primesjo. 
Presenetljivo je, da se ob povečani koncentraciji bakrove(II) spojine iz rjavordeče reakcijske 
 D:\FT-IR\4A_1b.0          4A_1b          Cu + piperidin (ACN, 4 dni), kristali iz filtrata 1.4.2019
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zmesi izloča spojina bakra(II) in ne bakra(I), raztopina nad neraztopljeno trdno snovjo pa je še 
vedno rjavordeče barve.     
 
4.3.1.3.5  Reakcija 6A 
Po treh dneh mešanja pri sobni temperaturi je bila raztopina bistra in rjavordeče barve. Raztopino 
sem postavila v hladilnik. Naslednji dan je bila v reakcijski zmesi neraztopljena kristalinična 
snov modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 89 mg. 
Produkt sem označila 6As (svetlejši, modri, paličasti kristali) in 6At (temnejši, zeleni, paličasti 
kristali, naloženi v skupke). Preostali filtrat z močnim vonjem po amoniaku, sem postavila nazaj 
v hladilnik. 
 
Slika 38: Infrardeči spekter produkta reakcije 6As. 
 
 D:\FT-IR\Nina Bahcic\6As.0          6As          ATR 2.4.2019
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Slika 39: Infrardeči spekter produkta reakcije 6At. 
 
 
»Vmesna« koncentracija izhodne bakrove spojine, 125 mg namesto 100 oziroma 150 mg, vodi do 
pričakovanega obnašanja. Reakcijsko zmes po treh dneh mešanja pri sobni temperaturi 
predstavlja raztopina rjavordeče barve, iz katere se prične izločati zelenomoder kristaliničen 
produkt v hladilniku šele takrat, ko se barva raztopine spremeni. Gre za dve kristalinični fazi, 
svetlejše modre paličice in temnejše, skoraj zelene skupke paličic.  
S testiranjem na difraktometru smo ugotovili, da je izločeni produkt zmes [Cu(kinal)2(Pipe)2] in 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CH2CN.  
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4.3.2 Reakcije z drugimi nitrili 
4.3.2.1  Reakcije s propionitrilom 
4.3.2.1.1 Reakcijski čas je 3 ure  
Po treh urah mešanja pri sobni temperaturi je bilo v reakcijski zmesi zelo malo neraztopljene 
trdne snovi, ki sem jo odfiltrirala. Bister zelen filtrat sem dala v hladilnik. Še isti dan so se izločili 
krasni modri kristali, podolgovate oblike. Po dveh dneh je bila v reakcijski zmesi neraztopljena 
kristalinična snov svetlo modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena 
masa je bila 62 mg. Produkt sem označila 5A. Filtrat, svetlo zelene barve, sem postavila v 
hladilnik. V petih dneh sta v filtratu zrasla dva velika modra kristala.  
 
Slika 40: Infrardeči spekter produkta reakcije 5A. 
 D:\FT-IR\5A.0          5A          Cu + piperidin (propionitril, 3 ure) 22.3.2019
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Slika 41: Infrardeči spekter produkta reakcije 5A_a (kristali iz filtrata). 
 
 
Tabela 13: Praškovni difraktogram produkta reakcije v propionitrilu. 
Oznaka Tip difraktograma Identifikacija 
5A epsilon [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CH2CN 
     
 
Po triurnem mešanju pri sobni temperaturi preostane zelo malo neraztopljene snovi, premalo za 
nadaljnje analize. Iz filtrata se v hladilniku pričnejo izločati podolgovati modrozeleni kristali že 
po nekaj urah. Iz filtrata, ki preostane po drugi filtraciji, zrasteta le dva zelo velika kristala. Z 
rentgenskim difraktometrom ugotovimo, da gre v slednjem primeru za 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CH2CN. Iz primerjave infrardečih spektrov obeh produktov sklepamo, 
da je tudi prvi produkt [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CH2CN. V infrardečih spektrih ni absorpcijskega 
traku, ki je značilen za nitrile, kar pomeni, da izven matične lužine kristali oddajo šibko vezano 
topilo. Struktura se ob tem ne poruši, saj je posneti difraktogram enak izračunanemu.     
 
 D:\FT-IR\5A.0          5A          Cu + piperidin (propionitril, 3 ure), kristal iz filtrata 26.3.2019
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4.3.2.1.2 Reakcijski čas je 4 dni 
Po štirih dneh mešanja pri sobni temperaturi v reakcijski zmesi ni bilo neraztopljene kristalinične 
snovi. Rjavordečo raztopino sem postavila v hladilnik preko noči. Izločili so se skupki modrih 
kristalov. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 63 mg. Produkt 
sem označila 14A.  
 
 
  
Slika 42: Infrardeči spekter produkta reakcije 14A. 
 
Infrardeči spekter tega produkta je nekoliko drugačen od spektra kristalov 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CH2CN. 
 
4.3.2.2 Reakcija z benzonitrilom 
4.3.2.2.1 Reakcijski čas je 3 ure 
Po treh urah mešanja pri sobni temperaturi v reakcijski zmesi ni bilo neraztopljene kristalinične 
snovi. Raztopino zelene barve sem postavila nazaj v hladilnik. Po šestih dneh so bili v reakcijski 
zmesi modri nitkasti kristali. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 
9 mg. Produkt sem označila 11A_a. Filtrat, zelene barve, sem postavila v hladilnik.   
 D:\FT-IR\14A.0          14A          Cu + piperidin (propionitril, 4 dni) 10.4.2019
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Slika 43: Infrardeči spekter produkta reakcije 11A_a (kristali iz filtrata). 
 
 
Po triurnem mešanju pri sobni temperaturi je dobljena raztopina bistra in zelene barve. Iz te 
raztopine se v hladilniku izločijo modri nitkasti kristali. Iz njihovega infrardečega spektra 
razberemo, da vsebujejo benzonitril (oster absorpcijski trak pri 2229 cm
–1
 in kompleksnejši del 
spektra v območju od 1600 do 500 cm–1 v primerjavi s spektrom [Cu(kinal)2(Pipe)2]), piperidin in 
kinaldinat. Produkta je zelo malo, kar pomeni, da je njegova topnost v benzonitrilu znatna in je 
zato ostal v raztopini. 
 
4.3.2.2.2 Reakcijski čas je 4 dni 
Po 4 dneh mešanja pri sobni temperaturi v reakcijski zmesi ni bilo neraztopljene kristalinične 
snovi. Raztopino zelene barve sem postavila v hladilnik. Po devetih dneh je bila raztopina še 
vedno bistra, barva se je nekoliko spremenila, in sicer je postala zelenorumena. Kristali, zelo 
tanke modre iglice, se izločijo šele po desetih dneh. Njihov infrardeči spekter je enak spektru 
produkta 11A_a.  
 
 D:\FT-IR\11A_a.0          11A_a          Cu + piperidin (benzonitril, 3 ure), kristali iz filtrata 1.4.2019
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4.3.3 Reakcija s pirolidinom 
Po štirih dneh mešanja pri sobni temperaturi je bila v reakcijski zmesi neraztopljena kristalinična 
snov svetlo modre barve. Trdno snov sem odfiltrirala, posušila in stehtala. Njena masa je bila 93 
mg. Produkt sem označila 7A. Filtrat, bledo zelene barve, sem postavila v hladilnik.  
 
 
Slika 44: Infrardeči spekter produkta reakcije 7A. 
 
 
Reakcijska zmes je bila že od samega začetka reakcije svetlo modre barve. Gre za suspenzijo z 
veliko količino neraztopljene snovi. Tudi po štirih dnevih mešanja pri sobni temperaturi se barva 
reakcijske zmesi ne spremeni, ostane svetlo modra. Slednje pomeni, da redukcija bakra(II) v 
sistemu acetonitril in pirolidin ni potekla. Po filtraciji neraztopljene svetlo modre snovi preostane 
rahlo modro obarvan filtrat. Infrardeči spekter produkta je enak spektru [Cu(kinal)2(Pyro)2] [4].  
 D:\FT-IR\7A.0          7A          Cu + pirolidin (ACN, 4 dni) 26.3.2019
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5 Zaključki 
1. Reakcije v sistemu z acetonitrilom in piperidinom so zelo neponovljive. Identiteta trdnega 
produkta je odvisna od temperature, pri kateri poteka reakcija. Vpliv ima tudi uporabljeno 
magnetno mešalo, saj se pri uporabi določenega mešala raztopina bolj ali manj greje. Zlasti pa 
vpliva čas. Če je čas mešanja pri sobni temperaturi ena ura, je včasih mogoče izolirati 
intermediat. Njegov obstoj je bil dokazan z infrardečo spektroskopijo in praškovno difrakcijo. 
Gre za gama tip difraktograma, ki se ne ujema z nobeno od spojin s poznanimi kristalnimi 
strukturami. Intermediat sčasoma zreagira, produkt te reakcije je bolj topen in zato ostane pri 
sobni temperaturi v raztopini. Iz filtratov pri nižji temperaturi izkristalizirata [Cu(kinal)2(Pipe)2] 
in [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN. Intermediat bi lahko bila spojina z eno molekulo piperidina. 
 
 [Cu(kinal)2(H2O ali MeOH)]   +   Pipe   →   [Cu(kinal)2(Pipe)]   +   H2O ali MeOH    
 
[Cu(kinal)2(Pipe)] bi s prebitno količino piperidina reagiral še naprej.  
    
[Cu(kinal)2(Pipe)]   +   Pipe   →   [Cu(kinal)2(Pipe)2]    
 
Teoretično pri slednji reakciji lahko nastaneta oba geometrijska izomera, cis- in trans-
[Cu(kinal)2(Pipe)2]. Za enkrat smo izolirali le trans izomer: spojini [Cu(kinal)2(Pipe)2] ali 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN imata trans razporeditev ligandov. [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN 
izven matične lužine ni obstojen. Odda šibko vezano topilo. Vplivov na izločanje 
[Cu(kinal)2(Pipe)2] ali [Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN ne poznamo. Tako tudi napoved, katera od 
snovi se bo izločila, ni mogoča. Praškovni difraktogrami potrjujejo vsebnost še najmanj ene 
nepoznane kristalinične faze.  
Domneve o nastanku koordinacijske spojine z eno molekulo piperidina so bile potrjene po 
zaključku narejenega eksperimentalnega dela. Dobljeni in strukturno okarakterizirani so bili 
kristali s sestavo [Cu(kinal)2(Pipe)2] [5]. To je intermediat, katerega praškovni posnetek smo 
označili s črko gama. Ob reakcijskem času, daljšem od ene ure, se kristali raztopijo oziroma 
zreagirajo, iz raztopine pa se na nižji temperaturi izločajo kristali [Cu(kinal)2(Pipe)2] in 
[Cu(kinal)2(Pipe)2]∙2CH3CN. 
 
2. Obnašanje paralelk, ki sta se mešali pri sobni temperaturi tri ure, je bolj podobno. Tako 
infrardeči spektri kot tudi difraktogrami produktov so skoraj enaki. 
 
3. Ob daljšem reakcijskem času pride do barvne spremembe iz zelene v rjavordečo. Če 
rjavordečo raztopino izpostavimo zračni atmosferi, se barva v trenutku spremeni v zeleno. 
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Opisane barvne spremembe najverjetneje pomenijo najprej redukcijo bakra(II) do bakra(I), nato 
pa reoksidacijo z zračnim kisikom. Izolacija reducirane bakrove zvrsti ni uspela.  
 
4. Ponovna izolacija organskega produkta iz reakcijskega sistema acetonitril in piperidin ni 
uspela.  
 
5. Povezave med redukcijo bakra(II) in nastankom organskega produkta še ne poznamo. 
 
6. Redukcija bakra(II) poteče tudi v modificiranem reakcijskem sistemu: spremembo barve 
opazimo tudi v propionitrilu. V benzonitrilu reakcijska zmes po štirih dneh ohrani prvotno zeleno 
barvo. 
  
7. V reakcijskem sistemu acetonitrila in drugega sekundarnega amina, tj. pirolidina, 
redukcije bakra(II) ne opazimo. Izloči se malo topna koordinacijska spojina s pirolidinom 
[Cu(kinal)2(Pyro)2].  
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